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® Wa&rige Lackdispersionen und deran Verwendung 

Oftenbart werden wa&rige Lackdisparsionen. die aus ei- 
nem Polyurpthanharz. Pigmente und weiteren ublichen Hilfs- 
und Zusausfoffen bestehen, sowie die Verwendung dieser 
Lackdispersionen als Basislack xur Herstellung von mehr- 
schichtigen OberzGgen in dor lackverarbeitenden Industrie, 
incbesondere zur Lackierung harter Oberflachen, vorrugs- 
weiae fur Erstlackierungen, Diese Lackdisparsionen stnd 
einerseits durch ein sperielles Hydro xvlgruppen und Car- 
borylgruppen enthahendes Polyester gekennzeichnet, wel- 
ches njr Herstellung des Potyurethanheaes verwendet wird. 
Weiterhin erhilt man dieses Poryurethanharc aU wi&oga 
Dispersion, indom man diesen apezielten Polyester zusam- 
men mil wenigstens einem Diol uni wenlgstens einem Dm* 
socyanat ru einem Hydroxylendgruppen aufweisenden Zvw- 
~ scbenprodukt umsatzt, dieses Produkt mK mindestens ei- 
f nem PoJyisocyanat umsetzt und schlieUich das Potyureth- 
anhsn in eine vorwiegend wi&rige Phase uberfuhrt. 
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Bcschrcibung 

Die vorliegende Erfindung bctrifft waBrige Lackdispersionen auf Po'yurethanbasis, die insbesondcre als 
Basislack zur Herstellung von mchrschichtigen Oberzdgen in der lackverarbeitenden Industrie, insbesondere 
5 zur Lackierung harterOberflachen, verwendet werden kflnnen. 

Mit Voncil kfinncn die crfindungsgcm&Bcn wfcBrigcn Lackdispcrsioncn bci der Erstlackierung von Automo- 
bilkarosscrien verwendet werden. 

In der lackverarbeitenden Industrie werden Mehrschichtlackierungen bevorzugt nach dem sogenannten 
"Base Coat Clear Coat"-Verfahren aufgebracht, d. h„ es wird ein pigmentierter Basislack vorlackiert und nach 
io kurzer Abiuftzeit ohnc Einbrennschrttt (naG-in-naO-Verfahren) mit Klarlack Gbcrlackicrt. AnschlicBcnd werden 
Basislack und Kiarlack zusammcn eingebrannt, 

Spczicll bci den Mctalicffckt-Lackcn ftlhrt das Zwcischichtvcrfahrcn sowoh! optisch als auch tcchnologisch zu 
sehr hochwertigen Lackierungen. 

Allerdings muB der Basislack dazu cine Reihe von an sich gegcnsatzlichen Eigenschaften in sich vereinigen. In 
15 besonders hohem MaBe trifft dies fur waBrige Basislacke zu, weil auf die besonderen physikalischen Eigenschaf- 
ten des LOsemittcls Wasscr RUcksicht genommen werden muO. 

In der US-A- 45 5K 090 sind Oberzugsmittel zur Herstellung der Basisschicht von MehrschichtuberzUgen 
beschricben, die aus einer waCrigen Dispersion eines Polyurethanharzes mit der Saurezahl 5 bis 70 bestehen. 
Diese waQrige Polyurethandispersion, die neben dem Bindemittel Pigmeme und ubliche Zusatzstoffe sowie 
20 gegcbenenfalls noch weitere Bindcmittelkomponenten enthalten kann, wird hergestellt durch Umsetzung 

A. cincs lincarcn Polycthcr- und/odcr Polyesicrdiols mit cndstSndigcn Hydroxylgruppen und cinem Molc- 
kulargewicht von 400 bis 3000 mit 

B. einem Diisocyanat und 

25 C. einer Verbindung, die zwei gegenOber Isocyanatgruppen reaktive Gruppen und mindestens eines zur 

Anionenbildung befahigte Gruppc aufweist, wobei die zur Anioncnbildung befahigte Gruppe vor der 
Umsetzung mit cinem tcrtiarcn Amin ncutralisicrt worden isl 

zu einem Zwischenprodukt mit endstandigen Isocyanatgruppen, Oberfiihrung des aus A, B und C erhaltenen 
30 Zwischenprodukts in eine Gberwiegend waBrige Phase und 

D, Umsetzung der noch vorhandenen Isocyanatgruppen mit einem Di- und/oder Polyamin mit primaren 
und/oder sekundaren Aminogruppen. 

35 Die DE-OS 35 45 618 beschreibt Basis-Beschichtungszusammensetzungen, die als filmbildendes Material ein 
Polyurethanharz mit einer S3urczah! von 5 bis 70 enthalten, welches hergestellt worden ist, indem aus 

A. lincarcn Polyethcr- und/oder Polyestcrdiolen mit einem Motekulargewtcht von 400 bis 3000, 

B. Diisocyanaten und 

40 C. Verbindungen, die zwei gegenuber Isocyanatgruppen reaktive Gruppen enthalten, wobei zumindest cin 

Tcil der als Komponeme C eingesetzien Verbindungen mindestens eine zur Anionenbildung befahigte 
Gruppe aufweist, die vorzugsweise vor der Umsetzung mil einem tertiaren Amin neutralisiert worden ist, 

ein endstSndige Isocyanatgruppen aufweisendes Zwischenprodukt hersteilt worden ist, dessen freie Isocyanat- 
45 gruppen anschlieflend mit 

D. weiteren, gegenuber Isocyanatgruppen reaktiven Gruppen, namlich einem mindestens drei Hydroxyl- 
gruppen enthaltenden Polyol 

so umgesetzt worden sind. 

Die wie vorstehend beschrieben hergestellten Polyurethanharz- Dispersionen stellen sehr gutc Filmbildner 
dar. Sie sind jedoch nicht in der Lage, die fur die Metaileffektbildung und Standsicherheit notwendigen rheotogi- 
schen Eigenschaften zu crzeugen, ohnc dzQ die in den Beispielcn der US-A-45 58 090 verwendeten Verdickungs- 
mittel auf Basis von Alkalischichtsilikaten eingesetzt werden. Diese haben jedoch den Nachteil, daB aufgrund 
55 ihrcs stark basischen Charakters die Aluminiumteilchen zum Teil zersetzt werden, was zu V/asserstoffentwick- 
■ lung fuhren kann. 

AuBerdem wird die Schwitzwasserbestandigkeit von Reparaturlackierungen bei niedrigen Einbrenntempera- 
turen stark beeintrachtigt. 

Weitere Nachteile diescr Polyurethanharze des Standes der Technik sind in deren Herstellungsverfahren zu 
W sehen. 

Zunachst sind die zu verwendenden Verbindungen C, die neben zwei gegenilber Isocyanaten reaktiven 
Gruppen mindestens eine zur Anionenbindung befahigte Gruppe aufweisen, beispielsweise Dihydroxyal- 
kyl(di)carbonsauren, wegen ihrcr chemischen Struktur in den verwendeten organischen Ldsemitteln sehr schwer 
JcHJich. Man rnuD foJglich mil inhomogencn Reaktionsmischungen umgehen.die erst bei fortschreitender Reak- 
65 tion homogen werden. Weitcrhin erfolgt die Kettenveriangerung mit den mindestens drei Hydroxylgruppen 
enthaltenden Polyolcn, wie in der obe^ genannten DE-OS beschrieben, nur sehr langsam und ist dadurch mit 
cinem groBcn zeittichen Aufwand vcrbunden, 

Der vorltcgendcn Erfindung lag somil die Aufgabe zugrunde, eine neue waBrige Lackdispersion mit gegen* 



2 



DE 39 03 804 



Obcr dcm Stand der Tcchnik vcrbesscrtcn Eigcnschaftcn bcreitzustellen. 
Die vorliegcndc Erfindung bcinfft waQngc Lackdispcrsioncn, bestchend aus 

A. eincm Polyurethanharz mit cincr Saurezahl von 5 bis 40 als Filmbildncr, erhalten durch Umsetzung eines 
Polyesters, wenigestens eines Dio!s und eines Diisocyanats, 5 

B. Pigmentcn und 

C. wciteren Oblichcn Hilfs- und Zusatzstoffcn, 
diedadurch gekennzeichnet sind,daB 

10 

- dcr 7ur Polyurethanharzhcrsteilung cingcsctzte Polyester ein Hydroxylgruppen- und Carboxylgruppen 
enthaltcndcr Polyester ist, 

- und dieses Polyurethanharz als wSOrigc Dispersion erhalten wird, indcrn man 

diescn Polyester (a) zusammcn mit wenigestens cinem Diol (b) und wcnigslens einem Diisocyanat (c), 
gegebenenfatls in eincm L6scmittel ge!6st, zu einem Hydroxyl-Endgruppcn tragenden Zwischcnprodukt 15 
umscut, 

anschlieOcnd dieses Produkt mit mindestens einem Polyisocyanat (d) umsetzt 
i'nd das Polyurethanharz in die vorwiegend w313rige Phase OberfOhrt. 

Die als Komponente (a) im erfindungsgem&Oen fitmbiidenden Polyurethanharz A eingesetzten Hydroxy!- 20 
grupppen- und Carboxylgruppen-enthaltenden Polyester werden grundsitzlich nach den dem Fachmann bc- 
kannten Regeln der Polyesterherstellung hcrgestellt. In diesem Zusammenhang wird auf Wagner, Sarx, Lack- 
kunstharze, Karl Hanser-Vcrlag. 5. Auflage, Seiten 86 - 99 verwiescn. 

Es ist jedoch notwendig, dafl teilweisc trifunktionelle Komponenten mitverwendet werden. 

Ats trifunkiionellc Komponenten kSnnen Triole, TricarbonsSuren, Dihydroxycarbonsiuren, Hydroxycarbon- 25 
sa*uren und Dihydroxysulfons^uren verwendet werden, Bevorzugt sind TricarbonsSuren und Dihydroxymono- 
carbonsiiurcn. 

Bci dcr Polyesterhcrsteilung ist darauf zu achtcn, dafl cine EndsSurczahl (SZ) crreicht wird> die sich nach 
folgender Formel errechnen laBt: 



c 7 M -56 IOC 

E~(Ecoqh-M ( ) • 18 

M { - Mo! trifunktioneile Komponente 
£cooh - Equivalcntc COOH 
£ « Einwaage(g) 
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Als trifunktionelle Vercsterungskomponentcn konnen beispielsweise Trimethylolpropan, Glyzerin, Trimel- 
lithsaure, Apfelsaure, AconhsSure, Bishydroxyethyltaurin und DimethylolpropionsSure verwendet werden. 40 

Ansonstcn ktinnen alie fur die Polyesterherstellung Gblichen Rohstoffe verwendet werden, wie: 

Ethyienglyko!, Propylenglykol, -Butandiol, -Pentandio!, -Hcxandiol, Neopentylglykol, Dimeihylolcvclohexan, 
HydroxypivalinsSuremononeopentylglykolester, Adipinsaure, BernsteinsSure, GlutarsSure, Maleinsaure, Fu- 
marsaure, Itaconsiiure. Azelainsaure, Sebazinsaure, Dimerfettsaure, Phtbalsaure, Iso- und Terephthalsflure 30- 
wie Tctra- und Hexahydrophthalsaure. Es kSnnen auch die Anhydride eingesetzt werden, soweit sie existierea 45 

Dicse Polyester besitzen vorzugsweise ein Molekulargewicht von 300 bis 2000, eine Hydroxylzahl von 56 bis 
374 und eineSSurezah) von 28 bis 187. 

Als Komponente b, die fur die HersteJlung des Polyurethanharzes im erfindungsgemaBen Lack verwendet 
wird, kommen allc Diote in Betracht, wie sie aus der Polyurethanchemie hinreichend bekannt sind. Eine Ober- 
sicht hierzu gibt das Buch von K. Weigel, Polyurethaniacke 1966, Holz-Verlag, S. 91-129, Diese besitzen 50 
vorzugsweise ein Molekulargewicht von 62 bis 2000. Dazu gehftren auch die Polyether wic Polypropylenglykol 
und Polybutandiol-1.4 sowie die Polyester, die durch ringSffnende Polymerisation von Lactoncn zuginglich sind 

Als Komponente c, die fur die Herstellung des Polyurethanharzes im erfindungsgemSOen Lack verwendet 
wird, sind grunds&tziich alle Diisocyanate verwendbar. Eine Obersicht hierzu gibi das oben erwahnte Buch von 
K. Weigel. S. 12-49. Bevorzugt sind jedoch die aliphatischen und cycloaliphatischen: 55 

Hexamethylendiisocyanat, Cyclohexandiisocyanat, 1 -Isocyanatomethyl-5-isocyanato-1^3-trimethy!cyclohe- 
xan, Bis-(4-isocyanatocyclohexyi) methan. 

Die Herstellung des Hydroxylendgruppen tragenden Zwischenproduktcs erfolgt durch die Verwendung der 
Hydroxylgruppen tragenden Komponenten in einem stftchiometrischen OberschuG. 

Die Umsetzung wird bevorzugt in Ldsemitteln durchgefQhrt, die gegenQber Isocyanaten inert sind und 60 
mindestens teilweise mit Wasser mischbar sind. Es ist vorteilhaft, solche L^semittel zu verwenden, die auch gute 
L6semittel fOr Polyurethane sind und die sich aus den w&Brigen Dispersionen gut entfernen lassen, Besonders 
gut geeignete Lflsemittel sind Methylethylketon, Aceton, Methyiisopropylketon und Methylisobutylketon. 

Dabei werden die Komponenten a und b gegebenenfalls mit LSscmittcl vorgelegt und anschlicGend wird das 
Diisocyanat c unter Ruhren zugegeben. Mit der Geschwindigkeit der Zugabe kann die exotherme Reaktion sehr 65 
leicht kontrolliert werden. Bevorzugt wird die Temperatur zwischen 50 und 100 s C gehalten, jc nach Siedepunkt 
des verwendeten LCsemittels. 

Selbstverst&ndlich ko*nnen auch die in der Polyurethanchemie bekannten Katalysatoren mitverwendet wer- 



3 




DE 39 03 804 Al 

den, Einc Obcrsichi hicrzu gibt die oben crwahntc Obcrsicht von K. Weigc!, ebenda, S. 130-136. Bcsonders 
bevorzugt ist Dibutylzinndilaurat. 

Die Mengen dcr fComponcntcn a und b werden bevorzugt so gcwahlt.daG die Aquivatcntc der Hydroxylgrup- 
pen von a und b 1 : 10 bis 1 : 1 . bevorzugt I : 5 bis t : 2, betragen. 

Vorxi'gsweise solltc das Vcrhahnis der Komponcnten (a + b) zu c 1,03 bis 2,5, insbesondere 1,05 bis 1,5 
betragen. 

Die kettcnvcrlangernde Umsctzung des Hydroxylgruppen cnthaltcndcn Zwischenproduktes wird vorzugs- 
weisc mit eincr Funktionalitat groBcr 2 durchgcfOhn. Die st^chiometrischen Verhaitnisse werden so gewahlt, 
daO bei der Kcttcnverlangcrung Vcrzwcigungcn entstchen, jedoch Vernctzungcn vermicden werden. Als Poly- 
io isocyanate werden bevorzugt Triisocyanatc verwendet. cs ist jedoch auch mflgJich, Mischungen aus Trt- und 
Diisocyanaten zu verwenden. Als Triisocyanatc kftnncn die sich im Handel befindenden Trimcrisicrungsproduk- 
te, die entwedcr tlbcr die Biuretbildung odcr durch eine Isocyanurat-Ringstruktur aufgebaut werden, eingesctzt 
werden. Es ist jedoch auch m6glich, Mischungen aus Triisocyanaicn und Diisocyanaten herzustcllen, indem in 
vorgeJegtes Diisocyanat ein UntcrschuB von wasscrfrcien Triol cingctragen wird.- 
15 Das kcttenvcrJangertc Vorprodukt wird in die waBrige Phase Oberfuhrt, indem zun3chst durch Neutralisation 
mit etner wasseJOslichen Base die SSurcgruppcn in Anionen umgcwandclt werden, Als wasserlOsliche Basen 
werden bevorzugt nOchtigc Amine verwendet. Eine Obersicht hicrzu gibt das 6stcrreichische Patent Nr. 
1 80 407. Bcsonders bevorzugt sind tcrtiflre, Hydroxylgruppcn-haftigc, flUchtigc Amine. Es ist vortcilhaft, das 
Neutralisationsmittel als waBrige Losung zuzugeben. Danach wird untcr gutcm Rtihrcn Wasscr zugegeben. 
20 Nach Einstcllcn des pH-Wcrtes auf 6,5 bis 8,5 wird das organischc Losemittel durch Destination im Vakuum 
entfernt. 

Die so erhaltenen waBrigen Dispersioncn stcilen das filmbildcnde Material der crfindungsgemaBcn Lackdis- 
pcrsioncn dar. Es kann jedoch vorteilhaft scin, andcre fitmbildende Materialien anteilig mitzuverwenden, urn 
gezielt bestimmte Eigenschaften zu crrcichcn. Dazu cignci stch Mctaminharzc. Polyestc-rharzc und Acrylathar- 
25 ze. 

Als Vcrnctzcr k6nnen auBer Melaminharzcn auch blockierte Polyisocyanate verwendet werden. 

Die erfindungsgcmaBen Lackdispersioncn sind schr gut gecignct zur Einarbcitung von Effektpigmcnten, wie 
z. B. Metallpulvcrn, insbesondere aus Aluminium, und/oder Perlglanzpigmentcn. AuBerdem k$nnen die erfin* 
dungsgemaBen Lackdispersioncn Farbpigmcntc und/oder Farbstoffe enthalten. 
30 Die erfindungsgemaOen Lackdispersionen konnen gegebenenfalls auch organische LSsemittel in Mengen von 
0 bis 20% enthaiten. 

AuBerdem k&nnen sic ubliche Zusatze wie Nctzmittei, Stabilisatoren, Entschiiumer, Katalysatoren, Verlaufs- 
und Verdickungsmiuel sowie Dispergierhilfen enthalten. 

Die HSnung der crfindungsgcmdBen Lackdispersionen, insbesondere abcr der Basislacke, erfolgt wie ublich 
35 zusammcn mit dem nachfolgend aufgetragenen Klarlack, Bei Verwendung von 2-Komponenten-K)ariack (Hy- 
droxyacrylat/Poly'socyanat) werden bei nicdrigen Tcmpcraturcn gutc Eigenschaften crzielt wie Haftung. Stein- 
schlag- und Wasserbestandigkeit. Insbesondere zeigen die so erhaltenen Basislackanstrichfilme cine gcringerc 
QueNung als Basislackanstrichfilme nach der DE-OS 35 45 618 und der US-A-45 58 090. Die Schichtdicken liegen 
bevorzugt bei 10 bis 25 u.m Trcckenfilmdickc fur die Basislackschicht von 30 bis 60 u.m fQr die Klarlackschtcht. 
40 Als Klarlacke sind grundsatzlich alle bekannten transparent auftrocknenden Obcrzugsmittcl gceignet. 

In den nachfolgenden Beispiclen wird die Erfindung naher eriautert Alle Mengenangaben sind Gewichtsanga- 
ben, wenn nicht ausdrQcklich etwas andercs angegeben wird. Die Viskositat wurdc nach DIN 53 211 mit einer 
4-mm-Duse bei 20°C bestimmt. 



45 Bezugsbcispiel 1 (Polyester A) 

In einem Vierhalskolben, der mit einem RQhrer, eincm Thermometer und ciner Fullkorperkolonne ausgerflstct 
ist, werden 416 Teile Ncopentylglykot, 268 Teile Dimethylolpropionsaure und 584 Teile AdipinsSure zum 
Schmclzen gebracht und anschlicBend unter Ruhren so erhitzt, daB die Kolonnenkopftemperatur 100°C nicht 
50 OberschreiteL 

Die Temperatur des Reaktionsgemisches solite dabei nicht mehr als 220°C erreichen. Es wird solange 
verestert, bis einc Saurezahl von 100 erreicht ist. 
Die Viskositat betragt, 75-%ig in Methyicthylketon, 40 sec, gemessen im 4 mm Becher. 

55 Bezugsbeispiel 2 (Polyester B) 

In einem Vierhalskolben nach Bezugsbeispiel 1 werden 1416 Teile Hexandiol-1,6 zusammen m;i 1680Teilen 
einer dlmeren technischen Ga-Fettsaure (Pripol 1009, Firma Unichema: (99% Dimer. 1% Trimer. Spuren 
Monomer)) zum Schmclzen gebracht AnschlieBend werden unter RQhren 498 Teile Isophthalsaure zugegeben 
w und die Temperatur so gesteigerudaB die Kolonnenkopftemperatur 100° C nicht OberschreiteL 

Bei einer maximalen Temperatur des Reaktionsgemisches von 220° C wird solange verestert, bis eine Saure- 
zahl von 3 erreicht isL Nach AbkQhlcn auf 1 70*C werden 576 Teile Trimellithsaureanhydrid zugegeben und bei 
170°C wciter verestert, bis eine Saurezahl von 44 erreicht ist. 
Nach AbkQhlcn auf 80° C wird mit McthyJcthylkcion auf einen Fcstk&rpergehalt von 85% verdQnnL Die 
65 Viskositat betragt 78 sec, auf einen Fcstkorpcrgehalt von 60% vcrdQnnt mit ButylglykoL gemessen im 4 mm 
Becher. 
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Bczugsbcispicl 3 (Polyester C) 

In cincm Vierhalskolben nach Bczugsbcispicl 1 werden 208 Tcilc Ncopcntylglykol. 236 Tcilc H«»ndiol-IJ 
„ 1„ mi . 2 q 2 Tciicn AdioinsSurc unci 280 Tcilen cincr d.mcrcn techn.schcn Ci.-Fcltslure Pripol 1009. 
F ™T Un fchem 99% Dimcr ' % Trimcr. Spurcn Monomer) zum Schmclzcn gebrach. und anschhcBend unter 
ROhAn die Tctnpcrai U rsogc«cigert.daOdie Kolonncnkoprtcmpcratur 100'C n.cht ObcrschreitcL 

Be incr maxima cn Tcmpcratur des Rcak.ionsgcmischcs von 220' C wird solangc vcrcstcrt. bis e.ne Saure- 
zahl von 3 crreicht ist. Nach Abkflhlcn auf 1 70'C werden 96 Tcilc Tnmcll.lh»«ure.nhydnd h.nzugefOgt und be. 
170°C weiter vcrcstcrt. bis cine Siurczahl von 29 crreicht isL 

Die Viskositat betragt 75-%ig in Mcthylethylketon 4 1 sec. gemcssen im 4-mm Bechcr. 

Dezugsbcispicl 4 (Polyester D) 

In eincm Vierhalskolben nach Bczugsbcispicl I werden 832 Tcilc Ncopcntylglykol zusammen mil 2240 Tciicn 
ei ner dimere tech Lhcn Ci.-FcttsLrc (Pripol .009. Firma Unichema; (99% D.mc, 1% Tnmcr Spuren 
MonomTr)) 7um Schrnclzcn gcbracht. AnschlicBend wird die Ten.per.lur so geste.gert. d.0 d.e Kolonnenkop^ 
,00-C nich. Obcrschrci.et. Bci ciner maximalen Temperatur des Reakuonsgemischcs von 220 C 
wTso ng ^eres rt. bis cine Saurczahl von 3 crreicht ist Nach AbkOhlen auf 170'C werden 384 Te e 
T rile" hsaureanhydrid hinzugegeben und weiter vcrcstcrt. b» cine Siurczahl von 36 errrejeht .sl Nach 
Ibkot^ mi, Mefhyiethylketon auf einen FestWrpsrgeh.lt von 80% verdunnL D.e V.skositat 

betragt. im Ycrhaltnis I : 1 mit Butylglykol gemischt, 22 sec. gemessen im 4-mm Bccher. 

Herstellung cines Kettenverlangerers 

In eincm Vierhalskolben mit aufgesctz.cm ROhrcr. Thermometer und RQckfluBkOhler werden 91? 'Telle 
4 4' Disocyanatodicyclohexylme.han zusammen mi. 02 Teilen Dibutylz.nnd.laurat ^'V-*"*™?*; 
schung werden bci 40° C 10 Portionen zu 9.38 Teilen Trimethylolpropan zugegeben. wobe. darauf geachtet w.rd, 
daBdLTcmpcraturdcsRcaktionsgcmischcs65°CnichtQberschrciteL 

Ab der 5 Portion wird begonnen. mit wasserfreiem Mcthylethylketon zu verdOnnen. so daB am Endc in 
FeikoVpergeh.lt von 50% erfcicht wird. Dcr NCO-Cehal. betragt 9.98%. Man crhalt eine be. Raum.emperatur 
gallcrtartigc Masse. die bei etwa 50°C flicflfahig w lr d. 

Bcispiel 1 

In rinem Vierhalskolben mit aurgcsetzlem RQhrer. Thermometer und RQckfluBkOhler werden 169 Teile is 
Polye A lis Imen mi, 177 Teilen Hex.ndiol-.A und 453 Teilen wasserfreiem Mcthylethylketon und 02 
Teilen Dibutylzinndilaurat auf 40°C envarmt. AnschlicBend werden mnerhalb e.ncr halben Stunde 333 Teile 
Isophorondiisocyana. zugegeben. Dabei steigt die Tcmpcratur auf 62° C Nach beendeter Zugabc wird auf 79 C 

gchalten bis allcs Isocyanat abrcagiert hat. ^ 

Utzt V we k r°d S en nacnXnoeT^ Teile Mcthylethylketon. 0.3 Teilr Dibutylzinndilaurat und 40 Teile Desmodur 
NS(Bayer AG;Trimcrisier,es Hexamethylendiisocyanat. 90-%ig. NCO-Cehalt 19.23%) hmzugegeben. 
Es wird bei 79°CgerGhrt. bis die Viskositat I : 2, mit Butylglykol vcrdOnnt, 26 sec betrlgL 
Dan laBt man cine Schung aus 1 1 Teilen N.N-Dimethylaminoethanol und 830 Teilen de^ms.erterr , W«er 
zulau en AnschlieOend wird im Vakuum bei 50 bis 60°C das Mcthylethylketon abdesulhert Man erhllt e ne « 
feintcnige Dispersion mil einem Fe.tkorpergeh.lt von 32% und cincm pH-Wert von 8,0. D.e V.skos.U. betragt 
1 7 sec. 

Bcispif' 2 

50 

In cincm Vierhalskolben gcmaB Bcispiel I werden die Ausgangsstoffe von Bcispiel 1 umgesetzt. jedoch 
werden ansiatt der 40 Tcilc Desmodur N 3390 77 Teile des oben beschriebenen Kettenverlangerers verwendeL 
Es wird danach bci 79° C gerilhrt. bis die ViskositSt. I : 2 mit Butylglykol vcrdOnnt. 39 sec betragt. 
Es wire* weiter verfahrcn wie in Beispicl I beschrieben. . 
Die Dispersion ha. cincn Fcs.korpergehalt von 25% und cine Viskosna, von 19 sec, gemcssen .m -mm 55 

Bechcr. 

Beispiel 3 

In eincm Vierhalskolben gemSB Beispicl 1 werden 1824 Teile Polyester B zusammen mit 600 1 Trilen Hexan- » 
dio -. Ts Tcilen wasserfreiem Methy.ethylkcton und 2,7 Teilen Dibutylzinndilaurat unter ROhren auf 40 < Z 
ertlrmi AnschlicQcno werden unter ROhren .356 Teile IsophororuJi^yan.t mnerha b 2 h Mgegebea woje. 
die Tcmpcratur auf 79«C steigt Die Temperatur des Reakt.onsgem.sches w.rd be. 79 C gehaltcn. b.s alles 

'^"liS^E loll Te^e h, wasscrfreies Mcthylethylketon zugegeben und an«h " 
453 Tcilen des oben beschriebenen Kettenverlangerers solange bci 79'C gerQhrt, b.s d.e Viskos.tat t .2 m 
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Wasscr /ulaufcn. AnschticDcnd wird im Vakuum bei 50-60°C das Methylethylkcton abdcstilliert. Man crhali 
cine fcintciligc Dispersion mil cinem Fcstk&rpcrgchalt von 30%, einem pH*Wcrt von 8,0 und ciner Viskositai 
von 36 sec. 

5 Beispiel 4 

In cincm VicrbMskoIben gcmaQ Bcispiel 1 werden die Ausgangsstoffe von Bcispie! 3 umgesetzt jedoch 
werden anstelle des Kettenverlangercrs 133 Tcile Desmodur N 3390 (Bayer AG; Trimcrisiertes Hexamcthylen- 
diisocyanat.90-%ig,NCO-Gehait 19,23%) verwendct. 
jo Man erhalt eine feinteilige Dispersion mit einem Festk6rpcrgcha!l von 30%, einem pH-Wert von 7,95 und 
einer Viskositai von 33 sec. 

Beispiel 5 

15 In einem Vicrhalskolbcn gcmftD Beispiel I werden 608 Tcile Polyester C zusammen mit 35 Teilen Hexandtol- 
1,6, 518 Teilcn wasserfreicm Melhyleihylketon und 0,2 Teilen Dibutyizinndilaurai unter ROhren auf 40° C 
aufgheizt Dann werden 133 Tcile Isophorondiisocyanat zugegeben. Die Temperatur sieigt danach innerhalb 
20 min auf 63°G Die Rcaktionsmischung wird auf 79°C aufgchcizt und bei dieser Temperatur gerOhrt, bis allcs 
Isocyanat abrcagicrt hat 

20 Nach Zugabc von 71! Tcilen wasserfreicm Methylethylkcton werden 317 Teile des fCettenveriangerers 
zugegeben und bei 79°C gerQhn, bis eine Viskositai 1 : 2 in Butylglykol, von 44 sec errcicht isu gemessen im 
4 mm Bccher. 

jetzt wird eine Mischung aus 22 Teilcn N.N-Dimethylaminocthanol und 1967 Teilen Wasser zugegeben und 
anschtieGcnd das Methylethylkcton bei 50-60°C im Vakuum abdcstilliert. Man erhalt eine feinteilige Disper* 
25 sion mil cincm Festkflrpcrgchalt von 3 1 %, einem pH- Wert von 8,25 und einer Viskoskat von 34 sec. 

Beispiel 6 

In einem Vlerhalskolbcn wic in Beispiel 1 werden 462 Teile Polyester D zusammen mit 122 Teilen Hexandiol- 
30 1,6, 0,2 Teilen Dibutyizinndilaurai und 200 Teilen wasserfreiem Methylethylkeion unter ROhren auf 40°C 
aufgeheizt Dann werden 283 Tcile Isophorondiisocyanat innerhalb einer halben Stunde zugegeben. Dabei steigt 
die Temperatur auf 75°C Die Reaktionsmischung wird auf 79°C aufgeheizt und bei dieser Temperatur weiier 
gcrflhrt bis allcs Isocyanat abreagiert hat, 

Danach werden 732 Tciic wasserfreies Methylethylkcton, 0,5 Teile Desmodur N 3390 (Bayer AG; Trimerisier- 
35 tes Hexamethylendiisocyanat, 90-%ig, NCO-Gehalt 19,23%) zugegeben und es wird sofange bei 79 S C gerflhrt, 
bis die Viskositai 1 : 2 in Butylglykol 45 sec betragt gemtssen im 4-mm Becher. ]etzt wird eine Mischung aus 23 
Tcilen N.N-Dimethylaminoethanol und 1982 Teilcn deionisicrtem Wasscr zulaufen gelassen. 

AnschlieBend wird das Methylethylkcton bei 50 -SOT im Vakuum abdcstilliert Man erhalt cine feinteilige 
Dispersion mit einem FestkSrpcrgehalt von 30%, einem pH-Wert von 835 und einer Viskositai von 47 sec, 
40 gemessen im 4-mm Bccher. 

Vergleichsbcispiel I gemfiO DE 35 45 618, Herstellung der Po'yurethandispcrsion 

In einer Apparatur wie in Beispiel 1 werden 102 Teile eines Polyesters aus Hexandiot-1,6 und Isophthals4ure 
4$ mit einem miltleren Molekutargewicht von 614, zusammen mit 99 Teilen eines Polypropylenglykofs mit cinem 
mittleren Molekulargewicht von 600 und 40 Teilcn Dimcthylolpropionsaure auf 10O°C erhitzt und 1 h im 
Vakuum entwasscrt 

Bci 80 ft C werden 210 Teile 4,4'-Dicyciohexylmcihandiisocyanat zugegeben. Nach 16 h bei 80° C betragt der 
Isocyanatgehall 1,45%. 

50 Jetzt werden 10 Teile Tnmethyloipropan und anschlieficnd 0,2 Tcile Dibutylzinndilaurat zugegeben. Nach 
zweistOndigcm ROhren bci 80°C werden 630 Teile Methylethylkcton zugegeben und bci 80 e C wekergerflhrt 
Nach 17 h betragt die Viskosiiat gemessen im 4-mm Becher (Probe 2:3 verdQnnt in N-Methvipyrrolidon) 
61 sec 

Nach Zugabc einer Mischung aus 9 Tcilen N.N-Dimethylaminocthanol und 1060 Tcilen deionisicrtem Wasscr 
55 wird das Methylethylkcton im Vakuum abdestiliert Man erhalt eine milchigc Dispersion mil einem Festkorper- 
gehalt von 32%, c'tnem pH- Wert von 7,3 und ciner Viskositflt von 26 sec, gemcssem im 4-mm Bccher. 

Anwcndungsbeispiel (Herstellung der Basislackt) 

w I. Aluminiumpigmente 

Es wird cine handelsQbliche Paste verwendet mil cincm Aluminiumgehalt von 65% und ciner mittleren 
TcilchengroOc von 15 u,m. 

65 2. Herstellung eines wasserlOslichen Polyesters (nichl erfindungsgemftBe allgemcinc Komponente von 

Basistacken) 

In cinc.n Vicrhalskolbcn, wic bci Bezuysbeispiel 1 beschrieben, werden 472 Tcile HexandioMA 624 Tcile 
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Ncopcntylglykol und 1224 TciJc Hydroxypivalinsaurcncopcntylglykolcster zum Schmclzcn gcbracht. Dann 
wcrdcn untcr RQhrcn 1 328 Tcilc lsophthalsfturc hinzugegcbcn. AnschlieOend wird die Tcmpcratur so gestcigert, 
daQ die Kolonncnkopftcmpcratur 100°C nicht Qberschrcitct. Die Temperatur des Reaktionsgcmischcs solltc 
220°C nicht Ubcrschrehen. Es wird solangc vcrcstcrt, bis die Saurczahl kleincr ah 5 bctrflgt Nach AbkQhlen auf 
170°C werden 768 Tcilc Trimcliithsaurcanhydrid zugegeben und wciter vcrcstcrt, bis cine Saurczahl von 31 
errcicht ist. 

Nach AbkUhlcn aur 130°C wird mil Butylglykol auf cincn Festkorpergehah von 70% verdUnnt Die Viskosit&t 
betragt 40-%ig in Butylglykol 52 scc,gemcssen im4-mm-Becher. 

3. Mclaminharz 

Es wird cin handctsUblichcs Mclaminharz mil hohem Vcrclherungsgrad verwendet, 80-%ig in fsobutanol. 

4.Vcrdickcr 

Als Vcrdickcr wird cin auf Mcthaerylsaure basicrendes Emulsionspolymcrisat verwendet, das von der BASF 
AG untcr dcr Bczcichnung Latekoll D verkauft wird, und welches mit deionisieriem Wasser und N.N-Dimcthy- 
laminoethanol auf eincn pH-Wcri von 7,00 und cincn Feslk6>pergehah von 8% cingestellt wird. 



Die Basislackc wcrdcn nach folgendcm Grundrczcpi hergcstellt: 


Aluminiumpaste 65%ig 


2,9 


Butylglykol 


2.9 


Wasserl6sliches Polyester 70%ig 


3,9 


Mclaminharz SO^g 


3,4 


N,N-Dimcthylaminocthanol 10% 


0.9 


deionisicrtes Wasser 


4,6 


Polyurcthandispersion 25%ig 




nach Bcispicl t bis 6 


35.7 


deionisicrtes Wasser 


183 


Verdicker8%ig 


9.1 


dcionisiertcs Wasser 


183 




100.0 



Vergleichsbcispiel II 

Mit dcr Polyurcthandispersion aus Vcrgleichsbeispiel 1 wird nach dcr Lehre der US-A-45 58 090 cin Basislack 
hergestellL 

VerdickungsmittelfVerdickungsmittcl 2dcs US-Patents): 

Einc Paste cines Natriurn-Magnesium-Fluor-Lithium-Silikates mit einem FestkOrpcrgehalt von 3% wird 
hergcstellt, indem das Silikat mit Hilfe eines Dissolvcrs in Wasser eingerOhrt wird. Nach Stchcn Qbcr Nacht wird 
die Paste noch cinmal fQr !0- 15 min durchgcrOhrt 

Herstcllung des Basislackes (nach US-A-4 5 58 090): 

Zu 25 Tcilen des Verdickungsmiltcls werden unter ROhren 25 Tcilc der Polyurcthandispersion zugegeben. 

Dazu wcrdcn nacheinandcr untcr RQhrcn 2 Tcilc Mclaminharz, 5 Tcilc des Polyesters (70-%ig in Butylglykol), 
0,5 Teilc eincr 10-%igen waBrigen L&sung von N,N-DimethyIaminocthanol und 10 Teile dcr 1 : 1 in Butylglykcl 
angcietgten Aluminiumpigmcntpastc. Nach 30-minQtigcm RQhrcn wcrdcn 32,5 Tcilc deionisierten Wassers 
zugegeben. 

AIlc Basislacke wcrdcn in Qblicher Wcisc auf mit Zinkphosphatierung, ElektrotauchJack und Spritzgnjnd 
vorbchmdeltes Blech mil cincr druckluftzerstaubenden Spritzpistolc so aufgetragen,dafl in 2 Auftragsschichten 
cine Schichtdickc von 15 errcicht wird Nach dcr Applikation werden die beschichteten Bleche 5 min bci 
80°C getrocknet und in Qblicher Weisc mit cinem handclsQblichcn Acrylat/Melaminharz-KJarlack Qbcrschichtet 
und 30 min bci 130*C cingebrannL Auf die so hergcstellten Plattcn wird eine Reparaturlackierung aufgetragen, 
wobct die sclbcn Basislacke verwendet werden, jedoch als Klarlack ein handcbflblicher 2-K.omponcntcn-KJar- 
lack auf Basis Polyhydroxyacrylat/Polyisocyanat verwendet wird Einbrennbedingungen 45 min bci 80° C 

Die so hcrgestclltcn Plattcn werden nach drcitagiger Lagerung bcim Raumtcmpcratur fQr 10 Tage in 32°C 
warmcs Wasser gelegt AnschlieOend werden die Lacke visuell beurteilt 

Nach vierwochiger Lagerung dcr Basislacke bci Raumtcmpcratur wcrdcn noch cinmal Erstlackicrungen 
hergcstellt und im Vcrgleich zu den frischen Lackicrungen visuell beurteilt. 

Die Ergcbnisse sind in dcr folgendcn Tabelle zusammengcfaBL 
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PatcntansprGche 

LWaQrigc Lackdispcrsioncn, bcstchcnd aus 

A) cincm Polyurcthanharz nr.' cincr Silurczahl von 5 bis 40 als Filmbildncr, crhaltcn durch Umsctzung 
cincs Polyesters, wenigesten* ones Diotsund cincs Diisocyanats, 

B) Pigmentcn und 

C) wciicrcn Oblichcn I lilfs- unci Zusntzstoffcn. 
dndurch gekennzeichnet, d:\l5 

- dcr ?.ur Polyurethanharzhcrstellung cingcsclzlc Polyester cm Hydroxylgruppcn- und Carboxyl- 
gruppen cnthaltcndcr Polyester is f .. 

- und dieses Polyurcthanharz als wftOrigc Dispersion crhaltcn wtrd, indem man 

dicscn Polyester (a) zusammcn mit wenigestens cincm Diol (b) und wenigstens cincm Diisocyanat (c), 
i?cgebcncnfalls in cincm LSscmittcl gelost, zu cincm Hydroxyl-Endgruppcn tragenden Zwischcnpro- 
dukt umsctzt, 

anschlicBend dieses Produkt mil mindestens einem Polyisocyanat (d) umsctzt 
und das Polyurcthanharz in die vorwicgend wa" Qrige Phase ObcrfOhn. 

2. Lackdispcrsioncn nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB dcr zur Herstellung des Polyurethan- 
harzes eingesctzte Polyester cin Molckulargcwicht von 300 bis 2000, cine Hydroxy-Zahl von 56 bis 374 und 
cine Saurczahl von 2ti bis 187 aufweist. 

3. Lackdispcrsioncn nach Anspruch 1 odcr 2, dadurch gekennzeichnet, daB dcr Polyester crhaltcn wird 
durch Umsetzung mindestens einer Mono-. Di- oder Polycarbonsa"urc odcr rcaklivcr Dcrivatc dicscr 
Sauren. mit einem odcr mehrcrcn Dtolen oderTriolcn, in Vcrbindung mil eincr trifunktionellen Komponen- 
te, ausgcwahlt aus dcr aus Triolcn, TricarbonsSurcn, Dihydroxycarbonsauren, Hydroxydicarbonsfcuren und 
H>droxysulfons2urcn bestchenden Gruppc. 

t. Lackdispersionen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das zur Polyurethanharz-Herstellung 
eingesetzte Diol ein Molekulargewicht von 62 bis 2000 besitzt 

5. Lackdispcrsioncn nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB cs sich bei dem cingesetzten Polyiso- 
cyanat urn ein Triisocyanat oder ein Diisocyanat(e) enthaltendes Triisocyanat handelL 

6. Lackdispersionen nach AnsprGchen t bis 5, dadurch gekennzeichnet, dafl man die Mcnge der Komponen- 
ten a) und b) so wahlt, daB die Aquivalente der Hydroxylgruppen von a) und b) 1 : 10 bis 1 : 1, vorzugsweise 
1 : 5 bis 1 : 2 betragen. 

7. Lackdispersionen nach AnsprGchen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB man das Verhaltnis der Kompo- 
nenten (a + b) zu c so wihlu daB es 1 .03 bis 2,05, vorzugsweise 1 ,05 bis 1 J5 betrigL 

8. Lackdispersionen nach Anspruchen 1 bis 7. dadurch gekennzeichnet, daB man das Hydroxylendgruppen 
enthaltende Zwischenprodukt erhaiu indem man die Komponente c) zu einer, gegebenenfalls in einem 
Losemittel verdunntcn, Mischung der Komponenten a) und b) dosiert. 

9. Lackdispersionen nach AnsprGchen 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB diese zusStzJich weitere filmbil- 
dende Materialien. wic Melaminharze, Polyesterharze und/oder Acrylatharze enthalL 

10. Lackdispersionen nach AnsprGchen 1 bis 9, dadurch gekerinzeichnet, daB diese als Pigmente Metallpul- 
ver, vorzugsweise Aluminiumpulvcr, Pcrlglanzpigmente, Farbpigmente oder Farbstoffc cnthaitea 

1 L Verwcndung der Lackdispersionen nach AnsprGchen 1 bi*"10 als Basislack zur Herstdlung von mehr- 
schichtigen OberzGgen in der farbverarbeitenden Industrie, insbesondere zur Laddering harter Oberfla- 
chen. 

1Z Verwendung von Lackdispersionen nach Anspruch 11, insbesondere fGr Automobillackierungen, als 
Ersttackierung. 



